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Abstract: 

The present invention relates to the use of an optical line detector for regulating 
the position of the wash front and/or of the build-up front of the crystal bed of a 
wash column in a melt crystallization process and a corresponding regulation 
method. The line detector, for example a CCD camera or a linear array of 
reflection probes, is arranged in such a way that optical properties of the crystal 
bed can be detected continuously in a region running parallel to the longitudinal 
axis of the wash column, this region covering the desired setpoint position of the 
wash front or of the build-up front. 
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(57) Abstract: The invention relates to the use of an optical line detector for regulating the position of the wash front and/or the 
structural front pertaining to the crystal bed of a wash column during a melt cristallisation process, as well as a corresponding method 
for regulation. The line detector, for example a CCD camera or a linear array of luminance probes, is arranged in such a way that 
optical properties of the crystal bed can be continuously detected in a region running parallel to the longitudinal axis of the wash 
column. Said region covers the desired nominal position of the wash front or the structural front. 

[Fortsetzung auf der ndchsten Seite] 
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— vor Ablauf der fur Anderungen der Anspriiche geltenden 
Frist; Verdffentlichung wird wiederholt, falls Anderungen 
eintreffen 



Zur Er Id fining der Zweibuchstaben-Codes und der anderen 
Abkurzungen wird auf die Erklarungen ("Guidance Notes on 
Codes and Abbreviations") am Anfangjeder regularen Ausgabe 
der PCT-Gazette verwiesen. 



(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betrifft die Verwendung eines optischen Zeilendetektors zur Regelung der Lage 
der Waschfront und/oder der Aufbaufront des Kristallbetts einer Waschkolonne bei einem Schraelzkristallisationsprozess und ein ent- 
sprechendes Regelverfahren. Der Zeilendetektor, beispielsweise eine CCD-Kamera oder ein lineares Array von Remissionssonden, 
ist so angeordnet, dass optische Eigenschaften des Kristallbettes in einem parallel zur Langsachse der Waschkolonne verlaufenden 
Bereich kontinuierlich erfasst werden kannen, wobei dieser Bereich die gewiinschte Sollposition der Lage der Waschfront bzw. der 
Lage der Aufbaufront Uberdeckt. 
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REGELUNG EINER WASCHKOLONNE IN EINEM SCHMELZKRISTALLISATTONSPROZESS 

5 Die vorliegende Erfindung betrifft die Regelung einer Waschko- 
lonne in einem Schmelzkristallisationsprozess r insbesondere die 
Verwendung eines optischen Zeilendetektors bei einer solchen Re- 
gelung, sowie ein entsprechendes Regelverfahren und eine Vorrich- 

Q tung zur Durchfuhrung des Regelverf ahrens . 

An die Reinheit von in der chemischen Industrie hergestellten 
Produkten werden imraer hohere Anforderungen gestellt. Dies gilt 
nicht nur fur die sogenannten Feinchemikalien oder f iir Pharmazeu- 

15 tika, sondern in zunehmendem MaBe auch fur Massenprodukte, insbe- 
sondere fiir Substanzen, die als Ausgangsmaterialien in der Poly- 
merindustrie verwendet werden, wie beispielsweise Acrylsaure, Ca- 
prolactam, Naphthalin oder Phenol. Reinheitsanforderungen von 
liber 99,99 Gew.% sind fur derartige Substanzen nicht ungewohn- 

20 lich, da nur hochreine Ausgangsmaterialien eine prazise Kontrolle 
der Kettenlangenverteilung der Polymere erlauben f die wiederum 
maBgeblich fiir die spezifischen Eigenschaften der Polymere ist. 

Bei der Synthese einer chemischen Verbindung fallt die gewunschte 
25 Substanz jedoch iiblicherweise nicht als Reinprodukt an, sondern 
ist Teil eines Verbindungsgemisches, das neben der gewunschten 
Substanz Verunreinigungen wie Losungsroittel, Ausgangsverbindun- 
gen, Nebenprodukte oder unerwiinschte Isomere" enthalt. Zur Tren- 
nung der gewunschten Substanz von den Verunreinigungen werden im 
30 industriellen Mafistab haufig destillative Trennverf ahren einge- 
setzt, die jedoch mit einem hohen Energieaufwand verbunden 
sind. 

35 Handelt es sich bei der gewunschten Substanz um eine kristalli- 
sierbare Verbindung, die nach dem SyntheseprozeJJ in einem flussi- 
gen Verbindungsgemisch vorliegt, so bietet sich die Schmelzkri- 
stallisation als ein mogliches Verf ahren zur Reinigung der ge- 
wunschten Substanz, d.h. zum Abtrennen der Substanz aus dem fliis- 

40 sigen Verbindungsgemisch an. Dabei wird die gewunschte Verbindung 
als Feststoff aus der Fliissigkeit auskristallisiert , anschlieflend 
der kristalline Feststoff von der restlichen Fliissigkeit, die als 
Mutter lauge bezeichnet wird, getrennt und wieder auf geschmolzen. 
Die Schmelze wird dann als gereinigtes Wertprodukt abgefiihrt. Ub- 

45 liche Verfahren des Standes der Technik sind die statische und 
dynamische Schichtkristallisation, bei der die zu isolierende 
Verbindung an feststehenden, gekiihlten Flachen abgeschieden wird, 
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Oder die Suspensionskristallisation, die auf dem Wachstum von 
Kristallen in einer Suspension beruht. Die Suspensionskristalli- 
sation weist dabei gegemiber der Schichtkristallisation den Vor- 
teil auf, daJ3 sie in einem kontinuierlichen ProzeB durchgefuhrt 
5 werden kann. Aui3erdem ist die Reinheit der Kristalle aufgrund 
ihrer vergleichsweise langsamen Wachstumsgeschwindigkeit sehr 
hoch. Trotz der langsameren Wachstumsgeschwindigkeit kann mit der 
Suspensionskristallisation ein hoher Produktdurchsatz erzielt 
werden, da die Kristallisation in der Losung mit einer grofien fiir 
10 das Wachstum zur Verftigung stehenden Gesamtflache verbunden ist. 

Die Suspensionskristallisation stellt daher ein sehr wirksames 
und kostengiinstiges Verfahren dar, um eine hohe Reinheit der ge- 
wiinschten Verbindung zu erzielen. Dabei macht man sich zunutze, 
15 dafl beim Wachstum der Kristalle in einer Flussigkeit Verunreini- 
gungen weitgehend aus dem Kristallgitter verdrangt werden und in 
der Mutterlauge zuriickbleiben. Bereits in einem einstufigen Kri- 
stallisationsprozefi erhalt man daher hochreine Kristalle der ge- 
wiinschten Verbindung. 

20 

Der entscheidende Schritt, der die Reinheit des Endproduktes maB- 
geblich beeinfluflt, ist die Abtrennung der hochreinen Kristalle 
von ihrer Mutterlauge, die die Verunreinigungen und die nicht 

25 kristallisierten Anteile des ursprunglichen Gemisches enthalt, 
durch einen Fest/Flussig-Trennprozefl. Dieser TrennprozeB kann 
mehrstufig ablaufen, wobei zumindest in der letzten Stufe iibli- 
cherweise eine sogenannte Waschkolonne verwendet wird. Die Wasch- 
kolonne hat die Aufgabe, die anfallende reine Kristallphase mog- 

3 q lichst vollstandig -von der Mutterlauge zu trennen. Dazu wird die 
in einem Kristallisator erzeugte Rristall-suspension in die Wasch- 
kolonne eingeleitet und durch Mutterlaugenentzug ein dichteres 
Kristallbett erzeugt. Eine Waschf lussigkeit, beispielsweise eine 
Schmelze aus den aufgeschmolzenen Kristallen selbst, wird im Ge- 

35 genstrom durch das Kristallbett geleitet. 

Zur Ausbildung eines kompakten Kristallbetts werden unterschied- 
liche Methoden eingesetzt. Bei gravitativ arbeitenden Waschkolori- 
nen wird die Kristallsuspension von oben in die Kolonne einge- 

40 fiihrt und das Kristallbett bildet sich in einem Sedimentations- 
prozefl aus* Bei derartigen Kolonnen besteht jedoch die Gefahr, 
dass sich im Laufe des Sedimentationsprozesses vertikale Kanale 
ausbilden, in denen eine Ruckvermischung der Mutterlauge Oder der 
Kristallsuspension mit der Waschf lussigkeit auftritt. Daher sind 

45 gravitativ arbeitende Waschkolonnen auf einem Teil ihrer Hohe 
meist mit einem Ruhrwerk versehen, das die Ausbildung von verti- 
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kalen Flussigkeitskanalen im Kristallbett verhindert. 

Derartige Riihrwerke sind bei hydraulischen oder mechanischen 
Waschkolonnen nicht erforderlich. Bei hydraulischen Waschkolonnen 
5 wird die Suspension vielmehr unter Druck in eine druckdicht aus- 
gebildete Waschkolonne gefdrdert. Der Forderdruck selbst sorgt 
dann fur eine Kompaktierung der Kristalle zu einem dichten Fest- 
bett. Bei einer mechanischen Waschkolonne wird der Druck zur Aus- 
bildung eines dichten Kristallbetts beispielsweise durch einen 

10 mechanischen, semipermeablen Stempel erzeugt, der fur Mutter lauge 
durchlassig, aber fiir die Kristalle in der zugefuhrten Suspension 
undurchlassig ist- Die Verdichtung zu einem Kristallbett kann 
aber auch durch Abtrennung der Mutterlauge uber Filter und mecha- 
nischen Transport der Kristalle vom Filter zum Kristallbett durch 

15 ein rotierendes Forderelement erfolgen. 

Das Kristallbett weist eine sog. Aufbaufront auf, an der sich 
kontinuierlich Kristalle der eingeleiteten Kristallsuspension an- 
20 lagern. Die Aufbaufront bezeichnet also den Ubergang von der Sus- 
pension zum Kristallbett und ist durch einen relativ abrupten 
Anstieg des Kristallgehalts in der Suspension gekennzeichnet • Bei 
hydraulischen Waschkolonnen wird diese Aufbaufront auch als 
Filtrat ions front bezeichnet. 

25 

An dem der Aufbaufront gegenuber liegenden Ende des Kristallbet- 
tes ist meist eine Art Rotormesser oder Schaber angeordnet, der 
kontinuierlich Kristalle vom dichten Kristallbett abtragt. Durch 
die kontinuierliche Anlagerung von Kristallen an der Aufbaufront 

30 einerseits und das kontinuierliche Abtragen von Kristallen an dem 
der Aufbaufront gegenuber liegenden Ende des Kristallbetts ande- 
rerseits, wird eine Transportrichtung des Kristallbettes defi- 
niert. Die vom Kristallbett abgetragenen Kristalle werden in ei- 
nem Warmeubertrager aufgeschmolzen. Ein Teil der Schmelze wird 

35 als Reinproduktstrom abgefuhrt und ein anderer Teil der Schmelze 
als Waschfliissigkeitsstrom gegen die Transportrichtung der Kri- 
stalle durch das Kristallbett geleitet- 



40 



Durch die Forderung der Schmelze entgegen dem Kristallbett er- 
folgt eine. Gegenstromwasche der Kristalle. Die Reinigung der Kri- 
stalle beruht dabei im Wesentlichen auf einer Verdrangung und 
Verdiinnung der Mutterlauge in den Zwickeln des Kristallbettes 
durch die Waschf liissigkeit. Der Verdiinnungsef fekt beruht hierbei 
auf Vermischung in den durchstromten Zwickeln zwischen den Kri- 
45 stallen und auf Diffusion in den nicht durchstromten Kontaktstel- 
len bzw. der oberf lachennahen Stromungsgrenzschicht der Kri- 
stalle. Im stationaren Betrieb stellt sich auf einer definierten 
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Hohe des Kristallbetts eine sog. Waschfront ein, die als derje- 
nige Ort in der Waschkolonne def iniert ist, wo die hochsten Tem- 
peratur- und Konzentrationsgradienten auftreten. Auf Hohe der 
Waschfront findet namlich in der die Kristalle umgebenden Flus- 
5 sigkeit ein Konzentrationsiibergang von Mutterlaugenkonzentration 
(oberhalb der Waschfront) zu Reinschmelzekonzentration (unterhalb 
der Waschfront) statt. Die waschfront mufl zur Erzielung einer 
adaquaten Reinigungswirkung in einer bestimmten Mindesthohe ober- 
halb des Schabers positioniert sein. Da die Kristallisationstem- 

10 peratur in der verunreinigten Suspension unterhalb des Reinpro- 
duktschmelzpunktes liegt, kommt es im Bereich der Waschfront au- 
Berdem zu einem Temperaturausgleich der kalten Kristalle mit der 
reinen Waschf lussigkeit, bei dem die Waschf liissigkeit teilweise 
oder vollstandig rekristallisiert . Dadurch kann zumindest ein 

15 Teil der Waschf lussigkeit zuruckgewonnen werden. Diese Rekristal- 
lisation der waschf lussigkeit ist besonders wirksam, wenn die 
Kristallisationstemperatur in der Mutter lauge ca. 10 bis 15 K 
unterhalb der Schmelztemperatur des Reinprodukts liegt. 

20 Zur Gewahrleistung eines stabilen Betriebs einer Waschkolonne, 
d.h. zur Gewahrleistung einer definierten Raum-Zeit-Ausbeute bei 
konstant guter Reinigungswirkung, ist eine kontinuierliche Kom- 
pensation auflerer Stdrgrofien erforderlich. Derartige StorgroBen 
konnen beispielsweise Schwankungen der Suspensionsmenge, Anderun^ 

25 gen des Kristallgehalts in der Suspension, Variation der Kri- 
stallgroBenverteilung oder auch Konzentrationsschwankungen in 
dem, dem Kristallisator zugefuhrten Produktgemisch aus dem Syn- 
theseprozeB sein. 

30 

Die Kompensation derartiger auBerer Storungen erfolgt ublicher- 
weise: 

durch Rege lung der Schmelzwarme; 

durch Adaption der spezifischen Waschf liissigkeitsmenge 

35 mittels Regelung der Lage der Waschfront; 

sowie bei hydraulischen und gravitativen Waschkolonnen 
zusatzlich durch Regelung der Lage der Aufbaufront. 
Zusatzlich kann zur Kontrolle die Reinheit der Reinproduktschmel- 

40 zen in einer Produktabzugsleitung oder in einer Leitung des 
Schmelzkreislaufs beispielsweise ein Extinktionssensor angeordnet' 
sein, der die Extinktion in einem fur das gewunschte Produkt cha- 
rakteristischen Spektralbereich bestimmt. Ist der Extinktionssen- 
sor in einer Leitung des Schmelzkreislaufs angeordnet, kann er 

45 auch fiir das Anfahren der Waschkolonne genutzt werden, so daB 
beira Anfahren der Zeitpunkt bestimmt werden kann, bei dem das 
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Produktventil erstmals geoffnet wird. 

Die Regelung der Schmelzwarme, d.h. der Eintrag der zum Schmelzen 
der Kristalle im Schmelzkreislauf erf or der lichen Warroemenge wird 
5 ublicherweise durch Regelung der Produkttemperatur nach dem 
Warmeiibertrager sichergestellt . Die Temperatur im Schmelzkreis- 
lauf unmittelbar nach dem Warmeiibertrager liegt dabei bevorzugt 
ca- 1 - 5 K iiber dem Schmelzpunkt des Reinprodukts. Das Rotormes- 
ser Oder der Schaber wird ublicherweise mit fest eingestellter 
10 Drehzahl betrieben. Geeignete Verfahren zur Regelung der Schmel- 
zwarme sind dem Fachmann bekannt und sind nicht Gegenstand der 
vorliegenden Erfindung. 

15 Die vorliegende Erfindung betrifft vielraehr die Regelung der Lage 
der waschfront und/oder der Lage der der Aufbaufront des Kri- 
stallbetts . 

Eine konstante Lage der Waschfront im Kristallbett gewahrleistet, 

20 da£ eine ausreichend groBe Waschf lussigkeitsmenge im Gegenstrom 
zur Transportrichtung des Kristallbetts stromt, so da!3 eine be- 
stimmte Reinheit des Endproduktes erzielt werden kann. Als spezi- 
fische Waschf lussigkeitsmenge bezeichnet man dabei die innerhalb 
eines bestimmten Zeitintervalls zur Erzielung einer definierten 

25 Trennwirkung auf zuwendende Waschf lussigkeitsmenge, bezogen auf 
die der Waschkolonne in diesem Zeitintervall zugefuhrte Kristall- 
menge. Herkommlicherweise wird die spezifische Waschf lussigkeits- 
menge durch Regelung der Lage der Waschfront unterhalb des Fil- 
ters in der Kolonne eingestellt. Die Waschfront wird dabei durch 

30 Einstellung der Waschf lussigkeitsmenge iiber das Produktventil auf 
einer definierten Position zwischen dem Filter und dem Schaber 
eingeregelt. Damit ist gewahrleistet, dafl eine gewunschte Trenn- 
wirkung, d.h. eine bestimmte Produktreinheit, mit minimalem Auf- 
wand an Waschf lussigkeit erfullt wird. Zur Detektion der Wasch- 

35 front konnen beispielsweise ein oder mehrere im Kristallbett an- 
geordnete Temperatur sensor en verwendet werden, da auf Hohe der 
Waschfront der Temperaturiibergang von der Kristallisationstempe- 
ratur zur Schmelztemperatur des Reinprodukts erfolgt. Alternativ 
konnen auch optische Sensoren, beispielsweise Remissionssonden, 

40 Z ur Detektion der Lage der Waschfront herangezogen werden. Ober- 
halb der Waschfront besteht die das Kristallbett umgebende Fliis- 
sigkeit im wesentlichen aus verunreinigter Mutterlauge und unter- 
halb der Waschfront dagegen aus Reinproduktschmelze. Je nach Art 
der beteiligten Substanzen kann es bei diesem Ubergang zu meflba- 

45 r en iinderungen der optischen Eigenschaften, beispielsweise der 
Remissionseigenschaften kommen. Herkommlicherweise wird f wie bei 
der Regelung der Aufbaufront, die Waschfront zwischen zwei axial 
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beabstandeten Remiss ions sens or en eingeregelt. 

Eine konstante Lage der Aufbaufront gewahrleistet zu jedem Zeit- 
punkt die Einhaltung der aufleren Massenbilanz der Waschkolonne, 
5 d.h. es ist in diesem Fall gewahrleistet, dass die gleiche Menge 
aufgeschmolzenes Reinprodukt abgezogen wird bzw. als Verlust mit 
der Mutterlauge die Waschkolonne verlaBt, wie an Kris t alien neu 
in die Waschkolonne gelangt. Die Lage der Aufbaufront in der 
Waschkolonne wird ublicherweise mit Hilfe von zwei optischen Re- 

10 miss ions sensor en bestimmt, die in einem gewissen axialen Abstand 
voneinander (d.h. gemessen entlang der Langsachse der Waschko- 
lonne) in .einer ' def inierter Hohe in der zylindrischen Seitenwand 
der Waschkolonne angeordnet sind. Die Lage der Aufbau- bzw. 
Filtrationsfront kann beispielsweise bei hydraulischen Waschko- 

15 lonnen durch eine Einstellung der hydraulischen Verhaltnisse in 
der Waschkolonne beeinflufit werden. Wenn beispielsweise kontinu- 
ierlich Mutterlauge uber entsprechende Filter aus der Waschko- 
lonne abgezogen wird, bietet es sich an, einen Teil dieser abge- 
zogenen Mutterlauge zur Beeinf lussung des hydrodynamischen Drucks 

20 in der Kolonne in diese zuriickzupumpen . Eingestellt wird dabei 
die zuriickgefuhrte Mutterlaugenmenge , die mit einer entsprechen- 
den Steuerstrompumpe z.B. durch Drehzahlanderung variiert werden 
kann. Zeigt beispielsweise der obere Remissionssensor einen An- 
stieg des Kristallbettes in der waschkolonne an, so sorgt ein 

25 Regelkreis fur eine Erhohung der Steuerstrommenge . Entsprechend 
wird die Steuerstrommenge bei absinkendem Bett reduziert. Die An- 
derung der Steuerstrommenge wird dabei nach einer definierten 
Charakteristik durchgefuhrt , z.B. linear in Abhangigkeit vom Men- 
genstrom und der Zeit. 

30 

Die beiden Remissionssensoren, die ublicherweise zur Regelung der 
Wasch- oder Aufbaufront herangezogen werden, weisen bei Waschko- 
lonnen mit einem ca. 1 m hohen Kristallbett typischerweise einen 

35 axialen Abstand (d.h. gemessen entlang der Langsachse der Wasch- 
kolonne) von 5 bis 10 cm auf. Dieser Abstand mufi einerseits aus- 
reichend groJ3 gewahlt werden, damit die Signaldif ferenz zwischen 
den von den beiden Sensoren gelieferten Signalen grofi genug fiif 
einen Regelung ist. Andererseits entspricht der Abstand der bei- 

40 den Remissionssensoren auch die Genauigkeit, mit der die Lage der 
Aufbaufront geregelt werden kann. Das bekannte Regelungskonzept 
mit Hilfe von zwei axial beabstandeten optischen Sensoren, weist 
den Nachteil auf, dafl die Lage der Fronten nur sehr ungenau in- 
nerhalb eines von zwei Randwerten definierten, relativ breiten 

45 Bereichs geregelt werden kann. Dieser Nachteil macht sich insbe- 
sondere dann bemerkbar, wenn die an der Aufbaufront oder an der 
Waschfront auftretenden optischen Anderungen gering sind. Dies 
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ist beispielsweise beim Anfahren einer Waschkolonne der Fall, 
wenn sich die Fronten im Laufe der Zeit erst ausbilden, aber 
beispielsweise auch im laufenden Betrieb, wenn ein bereits rela- 
tiv reines Ausgangsprodukt durch Schmelzkristallisation weiter 
5 gereinigt werden soil. AuBerdem ist die bekannte 2-Punkt-Regelung 
relativ instabil, so daB groBere Storungen leicht zu einem Versa- 
gen des Regelung fiihren konnen. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, ein Verfahren 
10 und eine Vorrichtung zur Regelung einer Waschkolonne in einem 
SchmelzkristallisationsprozeB anzugeben, wobei die Lage der 
Waschfront und/oder der Aufbau- bzw. Filtr at ions front mit groBe- 
rer Genauigkeit geregelt werden kann. AuBerdem soil eine zuver- 
lassige Regelung auch dann ermoglicht werden, wenn an der Wasch- 
15 front Oder der Aufbaufront nur geringe Anderungen der optischen 
Eigenschaften des Kristallbettes bzw. der das Kristallbett umge- 
benden Fliissigkeit auftreten. 

20 Gelost wird diese Aufgabe durch Verwendung eines optischen Zei- 
lendetektors zur Regelung der Lage der Waschfront und/oder der 
Aufbaufront in einer Waschkolonne bei einem Schmelzkristallisati- 
onsprozeB. Der Zeilendetektor ist erf indungsgemaB so angeordnet, 
daB optische Eigenschaften des Kristallbettes in einem parallel 

25 zur Langsachse der waschkolonne verlaufenden Bereich kontinuier- 
lich erfaBt werden konnen, wobei dieser Bereich die gewiinschte 
Sollposition der Lage der Waschfront bzw. der Lage der Aufbau- 
front uberdeckt. Der Zeilendetektor weist mehr als zwei, vorzugs- 
weise mehr als vier und besonders bevorzugt mehr als 10 MeBele- 

30 mente (Sensor zellen) auf, so daB der axiale Verlauf der unter- 
suchten optischen Eigenschaften und damit auch die Lage der Auf- 
bau- oder Waschfront wesentlich praziser als mit der bekannten 
2-Punkt-Messung bestimmt werden kann. 

35 Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist demnach auch ein Ver- 
fahren zur Regelung einer Waschkolonne in einem Schmelzkristal- 
lisationsprozeB, bei dem man eine Suspension, die in einer Mut- 
terlauge suspendierte Kristalle einer zu reinigenden Substanz" 
enthalt, kontinuierlich in eine Waschkolonne leitet, in der 

40 waschkolonne ein Kristallbett der zu reinigenden Substanz ausbil- 
det, wobei das Kristallbett eine Aufbaufront aufweist, an der 
sich kontinuierlich Kristalle der eingeleiteten Suspension anla- 
gern, an dem der Aufbaufront gegenviberliegenden Ende des Kri- 
stallbetts kontinuierlich Kristalle abtragt, die abgetragenen 

45 Kristalle aufschmilzt, einen Teil der Schmelze als Reinprodukt- 
strom abfuhrt und einen anderen Schmelze als Waschf lussigkeits- 
strom gegen die Transportrichtung der Kristalle durch das Kri- 



20 
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stallbett leitet r wobei sich im Kristallbett eine Waschfront aus- 
bildet. Das Verfahren ist erf indungsgemaB dadurch gekennzeichnet, 
daJ3 man die Lage der Aufbaufront und/oder die Lage der Waschfront 
in der Waschkolonne mittels wenigstens eines optischen zeilende- 
5 tektors regelt. 

Als optische Zeilendetektoren kommen unterschiedlichste lineare 
Sensorarrays mit mehr als zwei Sensorelementen in Frage, welche 
in der Lage sind, die gewiinschten optischen Eigenschaften des 
10 Kristallbetts zu bestimmen. Bei einer typischen Kristallbetthohe 
zwischen Aufbaufront und Schaber von 0 f 5 m bei einer mechanische 
Waschkolonne, von 0,5 bis 1,5 m bei einer hydraulischen Waschko- 
lonne und bis zu 5 m bei einer gravitativen Waschkolonne betragt 
der von dem Zeilendetektor zu uberwachende Regelbereich typi- 
15 scherweise 5 bis 30, bevorzugt 5 bis 10 cm. Die Signale der ein- 
zelnen Sensorelemente des Zeilendetektors werden digitalisiert 
und einer Auswerteeinrichtung, beispielsweise einem Computer, 
iibermittelt. Die Auswerteeinrichtung analysiert die vom Zeilende- 
tektor registrierten Daten. Als Lage der Aufbau- oder Waschfront 
kann man beispielsweise die Position bestimmen, bei der das ge- 
messene optische Signal die groBte Anderung zeigt (also den Wen- 
depunkt des Signalverlauf s) .Die Prazision der Regelung ist also 
nicht mehr von einer minimalen Signaldif f erenz zwischen benach- 
barten Sensoren abhangig und ist daher wesentliche hoher als bei 
25 der konventionellen 2-Punkt-Regelung. 

Neben der hoheren Genauigkeit der Regelung der Lage der Wasch- 
oder Aufbaufront, ist ein besonderer Vorteil der Erfindung daxin 

30 zu sehen, daB die Nutzung mehrerer Sensorelemente eine stabilere 
Regelung erlaubt. Je mehr Sensorelemente namlich den zu iiberwa- 
chenden Bereich abdecken, desto eher kann man mit konventionellen 
Regelungskonzepten, wie einer PI-Regelung (Proportional-Integral- 
Regelung) arbeiten. Im Gegensatz zur konventionellen 2-Punkt-Re- 

35 gelung lassen sich so auch Driftanteile im Mefisignal kompensie- 
ren, die beispielsweise durch Anderung der Lampenintensitat oder 
durch Ablagerungen auf der Sonsorflache oder auf einem MeBfenster 
in der Kolonnenwand hervorgerufen werden. 

40 z ur Regelung der Lage der Waschfront wird die momentane Position 
der Waschfront vorteilhaft mittels eines optischen Zeilendetek- 
tors gemessen und durch entsprechende Steuerung des abgezogenen 
Reinproduktstroras auf eine Sollposition geregelt. 



Wenn es sich bei der im erf indungsgemaflen Verfahren verwendeten 
Waschkolonne um eine hydraulische Waschkolonne handelt, kann man 
auch die Lage der Aufbaufront mittels eines optischen Zeilende- 



WO 02/09839 



PCT/EP01/08712 



9 

tektors bestimmen und durch Steuerung des hydrodynamischen Drucks 
in der Waschkolonne, beispielsweise durch Ruckfiihrung von Mutter- 
lauge mittels einer Steuerstrompumpe, auf eine Sollposition re- 
geln. 

5 

Gematf einer bevorzugten Variante des erfindungsgemafien Verfahrens 
verwendet man als optischen Zeilendetektor wenigstens ein linea- 
res Array von faseroptischen Remissionssonden. Jede dieser fase- 
roptischen Remissionssonden kann beispielsweise eine oder mehrere 

10 Sendefasern und eine oder mehrere Empf angsf asern aufweisen. Die 
Sendefasern sind mit einem Faserende mit einer Lichtquelle ver-. 
bunden, so daB Anregungs licht in die Fasern eingekoppelt werden 
kann. Das eingekoppelte Licht kann am anderen Ende der Sendefa- 
sern austreten. Die Remissionssonden sind dabei so am zylindri- 

15 schen Mantel der Waschkolonne angeordnet, dafl das aus den Sende- 
fasern austretende Licht in das Kristallbett fallt und teilweise 
zur Sonde zuruckgestreut wird. In jeder Sonde befinden sich auch 
Empfangsfasern, die zuruckgestreutes Licht auffangen und zu einem 
Detektorsystem leiten. Anstelle von getrennten Sende- und Emp- 

20 fangs fasern kann man auch eine Faser verwenden f die sowohl als 
Sende- als auch als Empf angsf aser wirkt. An einem Faserende ist 
dann jedoch eine Y-formige Verzweigung zur Lichtquelle bzw. zum 
Detektor vorgesehen. Die einzelnen linear angeordneten Remis- 
sionssonden sind nicht notwenigerweise baulich getrennte Einhei- 

25 ten. Mit dem Begriff Remiss ions sonde ist vielmehr eine Gruppe von 
einander zugeordneten Sende- und Empf angsf asern gemeint, die ge- 
meinsam ein MeJ3element des linearen Arrays bilden- So kann jede 
einzelne Remissionssonde ein MeBelement von beispielsweise 1 mm 2 
Flache bilden- Mit einem linearen Array von 10 derartigen, im 

30 Abstand von 1 cm angeordneten Remissionssonden kann die zu re- 
gelnde Front mit also einer Genauigkeit von 1 cm stabil geregelt 
werden kann. 

35 Gemafl einer anderen Variante des erf indungsgemaBen Verfahrens 
verwendet man als optischen Zeilendetektor wenigstens eine Zei- 
lenkamera f insbesondere eine CCD-Zeilenkamera. In diesem Fall 
sind in der zylindrischen Wand der Waschkolonne ein oder mehrere. 
langliche Sichtfenster angeordnet, die iiber eine Abbildungsoptik 

40 der Kamera auf den CCD-Zeilenchip abgebildet werden. In diesem 
Fall wird ublicherweise auch eine Beleuchtungseinrichtung verwen- 
det, die das Sichtfenster und das dahinter liegende Kristallbett 
ausleuchtet. 

45 j e nach optischen Eigenschaften der in der Waschkolonne aufzu- 
trennenden Mater ialien kann man mit Hilfe geeigneter Filter, die 
sowohl in der Beleuchtungseinrichtung, als auch im Detektor der 
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Remiss ions sonde bzw. in der Abbildungsoptik der Zeilenkamera an- 
geordnet sein konnen, Spektralbereiche selektieren, bei denen be- 
sonders groBe Signalanderungen erwartet werden konnen. Es ist 
auch moglich, beispielsweise eine CCD-Farbkamera zu verwenden, 
5 bei der jedes MeBelement durch drei CCD-Chips mit unterschiedli- 
cher spektraler Empf indlichkeit reprasentiert wird. Bei der 
Schmelzkristallisationsreinigung von Acrylsaure wird .beispiels- 
weise die Lage der Waschfront bevorzugt durch Messung der Remis- 
sion in einem Spektralbereich zwischen 300 und 400 nm bestimmt. 

10 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist auch eine Vorrichtung 
zur Trennung von Kristallen und Mutterlauge in einem Suspensions- 
kristallisationsprozeB, die insbesondere zur Durchfuhrung des er- 
findungsgemaBen Verfahrens geeignet ist. Die Vorrichtung umfaBt 

15 eine Waschkolonne, die wenigstens eine Zuleitung fur eine Kri- 
stallsuspension, Filtrationsmittel zum Abfuhren von Mutterlauge 
und Mittel zum Abtragen von Kristallen aus einem Kristallbett 
aufweist, Mittel zum Aufschmelzen der abgetragenen Kristalle, 
eine Abzugseinrichtung zum Abfiihren eines Teils der Schmelze als 

20 Reinprodukt strom f wenigstens eine MeBeinrichtung zur Bestimmung 
der Lage einer Aufbaufront und/oder einer Waschfront des Kri- 
stallbettes in der Waschkolonne und Mittel zur Regelung der Lage 
der Aufbaufront und/oder der Lage der Waschfront, wobei die er- 
findungsgemaBe Vorrichtung dadurch gekennzeichnet ist, daB die 

25 MeBeinrichtung wenigstens einen optischen Zeilendetektor umfaBt. 

GemaB einer Ausfiihrungsf orm der erf indungsgemaBen Vorrichtung um- 
faBt der optische Zeilendetektor ein lineares Array von mehr als 
30 zwei, bevorzugt mehr als vier und besonders bevorzugt mehr als 10 
faseroptischen Remissionssonden, die in einem Mantel der Waschko- 
lonne angeordnet sind. 

GemaB einer anderen Ausfiihrungsf orm ist im Mantel der Waschko- 
35 lonne wenigstens ein transparentes Fenster angeordnet und der op- 
tische Zeilendetektor umfaBt wenigstens eine Zeilenkamera, welche 
auf das transparente Fenster ausgerichtet ist, Besonders bevor- 
zugt ist die Zeilenkamera eine CCD- Zeilenkamera, beispielsweise 
eine- Farb-CCD-Zeilenkamera. Derartige Zeilenkameras sind kommer- 
40 ziell erhaltlich und weisen typischerweise 1024 Oder 2048 linear 
angeordnete Pixel auf. Die Flache eines Pixels liegt typischer-- 
weise in der GroBenordnung von 50 bis 100 ym 2 . 

^ Das erfindungsgemaBe Verfahren und die erf indungsgemaBe Vorrich- 
45 tung eignen sich fur alle Arten von Waschkolonnen, bei denen im 
Betrieb eine Waschfront und/oder eine Aufbau- bzw. Filtrations- 
front entsteht, also insbesondere fur hydraulische, mechanische 
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Oder gravitative Waschkolonnen. Bevorzugt wird die Erfindung in 
Schmelzkristallisationsprozessen angewandt, bei denen eine 
Schmelze des Reinproduktes als Waschf liissigkeit verwendet wird, 
jedoch ist das erf indungsgemafle Regelungsprinzip auch dann an- 
5 wendbar, wenn andere Fliissigkeiten als eine Produktschmelze als 
Waschf liissigkeit verwendet werden. 

Die vorliegende Erfindung wird im folgenden unter Bezugnahme auf 
in den beigefiigten Zeichnungen dargestellte Ausfiahrungsbeispiele 
10 ausfuhrlicher erlautert. 

In den Zeichnungen zeigt: 

15 Figur 1 eine schematische Ubersichtsdarstellung eines Suspen- 
sionskristallisationsprozesses ? 
Figur 2 eine erste Ausfuhrungsform einer erfindungsgemaBen Vor- 
richtung; 

Figur 3 eine zweite Ausfuhrungsform einer erfindungsgemaBen Vor- 
20 richtung; 

Figur 4 eine Variante der Vorrichtung der Figur 3 . 

In Figur 1 ist der schematische Aufbau einer an sich bekannten 
Anlage zur Reinigung von Syntheseprodukten durch Suspensionskri- 

25 stallisation dargestellt. Ein aus einem (nicht dargestellten) 
SyntheseprozeB stainmendes fliissiges Produktgemisch wird iiber eine 
Leitung 10 einem Kristallisator 11 zugefuhrt. In dem Kristallisa- 
tor 11 befindet sich ein Warmeubertrager 12, der dem Produktge- 
misch Warme entzieht. In der Flussigkeit beginnen Kristalle der 

30 gewlinschten Verbindung zu wachsen. Die im Kristallisator 11 ent- 
standene Kristallsuspension (Kristalle und Mutterlauge) wird mit- 
tels einer in einer Verbindungs leitung 13 angeordneten Pumpe 14 
in eine Waschkolonne 15 gefordert f die im dargestellten Beispiel 
als hydraulische Waschkolonne ausgebildet ist. Die Funktionsweise 

35 der Waschkolonne 15 wird unten im Zusammenhang mit der detail- 
lierteren Darstellung der Figur 2 naher erlautert. Im wesentli- 
chen werden die Kristalle der zugefuhrten Suspension in der 
Waschkolonne 15 zu einem dichten Kristallbett kompaktiert, das im 
Fall der dargestellten hydraulischen Waschkolonne als Festbett .16 

40 - ausgebildet ist. Am unteren Ende des Festbettes 16 ist ein durch 
einen Motor 17 angetriebener Schaber 18 angeordnet, der kontinu- 
ierlich Kristalle von dem Festbett abtragt. Die Kristalle gelan- 
gen in einen Schmelzkreislauf 19, in welchem ein Warmeubertrager 
20 und eine Pumpe 21 angeordnet sind und werden dort auf geschmol- 

45 Z en. Uber ein einstellbares Produktventil 22 wird ein Teil der 
Schmelze als gewiinschtes Reinprodukt durch eine Leitung 23 aus 
dem Schmelzkreislauf 19 abgezogen. Der andere Teil der Schmelze 
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wird liber einen Leitungsabschnitt 24 des Schmelzkreislauf s 19 in 
die Waschkolonne 15 zuriickgeleitet und kann das Festbett 16 teil- 
weise als Waschf liissigkeit im Gegenstrom zur Transportrichtung 
der Kristalle durchstromen. Die Stromungsrichtung der Waschf lus- 
5 sigkeit ist in Fig. 1 durch einen Pfeil 25 symbolisiert . 

In der Waschkolonne 15 sind ein oder mehrere vertikale Drainage- 
rohre 26 angeordnet, die jeweils auf definierter Hohe mit einem 
Filter 27 versehen sind. Uber den Filter 27 wird im wesent lichen 

10 die Mutter lauge, aber gegebenenfalls auch ein Teil der als Wasch- 
flussigkeit vom unteren Bereich der Kolonne zu den Filtern stro- 
menden Schmelze (Pfeil 25) oder sehr kleine Kristallite, welche 
die Filter passieren konnen, uber eine Leitung 28 aus der Wasch- 
kolonne 15 abgezogen. Groflere Kristalle konnen die Filter. 27 aber 

15 nicht passieren.. Ein Teil der uber die Leitung 28 die Waschko- 
lonne 15 verlassenden Mutterlauge wird mittels einer Steuerstrom- 
pumpe 29 iiber eine Riickf luBleitung 30 in den oberen Bereich der 
Waschkolonne 15 zuriickgefiihrt . Dadurch ist es moglich, die hy- 
draulischen Bedingungen in der Waschkolonne 15 zu regulieren. Die 

20 iibrige abgezogene Flussigkeit flieBt iiber eine Leitung 31 ab. 

In Fig. 2 ist der Aufbau einer ersten Ausfuhrungsform einer er- 
findungsgemaBen Waschkolonne r wie sie in der Anlage der Fig. 1 
eingesetzt werden kann, detaillierter dargestellt. Elemente und 

25 Bauteile, die bereits im Zusammenhang mit Fig. 1 erlautert wur- 
den f sind mit denselben Bezugzif fern bezeichnet und werden nicht 
mehr ausfuhrlicher beschrieben. Im dargestellten Beispiel, ebenso 
wie in den Beispielen der folgenden Figuren 3 und 4, ist die 
Waschkolonne 15 als hydraulische Waschkolonne ausgebildet. Die 

3P aus dem Kristallisator liber die Leitung 13 abgezogene Kristall- 
suspension 32 wird mittels der Pumpe 14 (oder iiber hydrostati- 
schen Druck) in die Waschkolonne 15 eingespeist. Im oberen Teil 
der hydraulischen Waschkolonne ist ein Fluidregister 33 angeord- 
net, das zwei Funktionen erfiillt: Uber Durchgangsof fnungen 34 vom 

35 oberen zum unteren Kolonnenteil wird die Suspension 32 uber den 
Querschnitt der Waschkolonne 15 verteilt. Der zusammenhangende 
innenraum 35 des Fluidregister s dient als Sammler fur die abge- 
fuhrten Fliissigkeiten, insbesondere Mutterlauge und Waschf liissig- 
keit. Dazu sind am unteren Ende des Fluidregisters 33 die bereits 

40 oben erwahnten Drainagerohre 26 angeordnet f die mit dem Innenraum 
35 des Fluidregisters 33 kommunizieren. Die Drainagerohre 26 wei- 
sen auf definierter Hohe die erwahnten Filter 27 auf f durch wel- 
che die FlUssigkeiten aus der Waschkolonne abgefiihrt werden. 



Nach dem Anfahren der Waschkolonne 15 bildet sich ein kompaktes 
Kristallbett 16 aus. Das Kristallbett wird durch die aus dem hy- 
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draulischen Stromungsdruckverlust der Mutterlauge resultierende 
Kraft vorbei an den Filtern 27 in eine sogenannte Waschzone 36 
unterhalb der Filter transportiert. Die Ruckfiihrung eines Teils 
der Mutterlauge zuruck in die Kolonne mittels der Steuerpumpe 29 
5 ermoglicht die Regelung dieser Transportkraf t. Schwankungen des 
Kristallgehalts der zugefiihrten Suspension Oder Anderungen der 
Kristallgr6J3enverteilung, die wesentlich den Stromungsdruckver- 
lust beeinf lussen, kdnnen dadurch kompensiert werden. Erkennbar 
sind solche Schwankungen durch Veranderungen der Lage der soge- 
10 nannten Aufbau- bzw. Filtr at ions front, die in Figur 2 durch die 
strichpunktierte Linie 37 angedeutet ist. Die Filtrationsfront 37 
zeichnet sich durch einen relativ abrupten Anstieg des Kristall- 
gehalts aus. 



15 Am unteren Ende der Waschkolonne werden die Kristalle mittels des 
Schabers 18 vom Kristallbett 16 abgetragen und in Reinprodukt- 
schmelze resuspendiert . Diese Suspension 38 wird in dem bereits 
im Zusammenhang mit Figur 1 beschriebenen Schmelzkreislauf 19 
iiber den Warmeiibertrager 20 gefiihrt, der die zum Schmelzen der 

20 Kristalle er f order liche Warme in die Suspension eintragt. Der 
entsprechende Warmeeintrag wird ublicherweise ebenfalls geregelt r 
wie in Figur 2 durch die Regeleinrichtung 39 schematise]! angedeu- 
tet ist. Durch einen Temperaturregler der Regeleinrichtung 39 
kann beispielsweise gewahrleistet werden f daJ3 der Warraeubertrager 

25 20 gerade soviel Energie in den Kreislauf eintragt, da£ die Tem- 
peratur unmittelbar nach dem Warmeiibertrager 1 bis 5 K uber dem 
Reinproduktschmelzpunkt liegt. Typischerweise werden 60 - 95 
Gew.% der Schmelze als gereinigter Reinproduktstrom uber das Pro- 
duktventil 22 aus dem Schmelzkreislauf 19 abgefuhrt. Die restli- 

30 che Produktschmelze durchstromt das Kristallbett in der durch den 
Pfeil 25 angedeuten Richtung,wodurch eine Gegenstromwasche der 
Kristalle erfolgt und verlaBt das Kristallbett durch den Filter 
27. 

35 

Im stationaren Betrieb stellt sich auf einer definierten Hohe der 
Waschzone 36 eine sogenannte Waschfront ein f die in Figur 2 durch 
die strichpunktierte Linie 40 angedeutet ist. Als Waschfront ist 
derjenige Ort in der Waschkolonne definiert, wo die hochsten Tem- 

40 peratur- und Konzentrationsgradienten auftreten. Auf Hohe der 
Waschfront findet in der das Kristallbett umgebenden Flussigkeit 
ein Konzentrationsiibergang von Mutterlaugenkonzentration (ober- 
halb der Waschfront) zu Reinschmelzekonzentration (unterhalb der 
Waschfront) statt. Die Temperatur des Festbetts oberhalb der 

45 Waschfront entspricht in etwa der Kr ist allis at ions temperatur der 
Ausgangsf liissigkeit, wahrend die Temperatur des Festbetts unter- 
halb der Waschfront der (hoheren) Schmelztemperatur der Reinsub- 
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stanz entspricht. Im Bereich der Waschfront 40 kommt es daher zu 
• einem Temperaturausgleich der kalten Kristalle mit der reinen 
Waschf liissigkeit, bei dem die Waschf liissigkeit teilweise oder 
vollstandig rekristallisiert . Der nicht rekristallisierte Anteil 
5 der Waschf liissigkeit geht iiber die Filter 27 verloren. Die Wasch- 
front 40 muJ3 zur Erzielung einer adaquaten Reinigungswirkung in 
einer bestiinmten Mindesthohe oberhalb des Schabers 18 positio- 
niert sein. Die Position der Waschfront stellt sich als dynami- 
sches . Gleichgewicht aus der mit dem Festbett 16 transportierten 
10 Mutterlauge und dem entgegenstromenden Waschf lussigkeitsstrom 
(Pfeil 25) ein. 

Erf indungsgemafl sind zur Regelung der Lage der Aufbau- bzw. 
Filtrationsfornt 37 und der Lage der Waschfront 40 Zeilendetekto- 

15 ren vorgesehen. So ist bei der in Figur 2 dargestellten Ausfiih- 
rungs im Bereich der Aufbaufront 37 ein erstes lineares Array 41 
von -Remissionssonden 42 in der Seitenwand 43 der Waschkolonne 15 
angeordnet. Jede der Remiss ions sonden 42 weist Sendefasern 44 
auf, die mit einer Lichtquelle 45 verbunden sind f sowie Empfangs- 

20 fasern 46, die mit einem Detektor 47 verbunden sind. fiber die 
Sendefasern 44 wird Licht in das Kristallbett 16 eingestrahlt. 
Die Empfangsfasern 46 leiten das aus dem Kristallbett remitierte 
Licht zum Detektor 47 , wo die Intensitat des remittierten Lichtes 
gemessen und auf gezeichnet wird. Der Detektor 47 kann aber auch 

25 eine (nicht dargestellte) Einrichtung zur spektralen Analyse des 
remittierten Lichtes aufweisen, Eine Regeleinrichtung 48, die 
beispielsweise einen Computer umfaBt, wertet die vom Detektor 47 
gelieferten Signale aus , bestimmt die Lage der Aufbaufront und 
steuert die Steuerstrompumpe 29 so, dafl die Lage der Aufbaufront 

30 37 auf einer bestimmten Sollposition gehalten wird. Stellt die 
Regeleinrichtung in extremen Betriebszustanden fest, daJ3 eine 
Kompensation der Storungen iiber die Steuerpumpe nicht mehr mog- 
lich ist, so kann - je nach Regelungsstrategie - eine neue Soil- 
position der Aufbaufront 37 ermittelt werden, die unter den gege- 

35 benen Betriebsbedingungen eingeregelt werden kann. Dies ist mog- 
lich, weil durch die erf indungsgemafi vorgesehene Verwendung eines 
Zeilendetektors ein groflerer Abschnitt der Kolonne liickenlos 
iiberwacht werden kann. Falls bei einer Betriebsstorung die Gefahr 
droht, dass die Aufbaufront diesen uberwachten Abschnitt verlasst 

40 und eine Regelung nicht mehr moglich ist, kann auch ein Alarm 
ausgelost oder die Anlage abgeschaltet werden. 

Auf Hohe der Waschfront 40 ist ein entsprechendes zweites linea- 
45 res Array 49 aus Remiss ions sonden 50 in der zylindrischen Kolon- 
nenwand 43 angeordnet. Wieder wird uber mit einer Lichtquelle 51 
verbundenen Sendefasern 52 Licht in das Kristallbett 16 einges- 
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trahlt und iiber Empfangsf asern 53 das aus dem Kristallbett remit- 
tierte Licht zu einem Detektor 54 geleitet. Aus den vom zweiten 
Remissionssondenarray 49 gelieferten Daten wird mittels einer 
Steuer- und Regeleinrichtung 55 die Lage der Waschfront 40 in der 
5 Kolonne 15 ermittelt und das Produktventil 22 so eingestellt, da£ 
die Waschfront mit groBer Genauigkeit auf einer bestimmten Soil- 
position gehalten wird. Stellt die Regeleinrichtung eine Abwei- 
chung der Waschfront 40 von der Sollhohe fest, so wird iiber das 
Produktventil 22 der abgezogene Reinproduktstrom und damit auch 
10 die Waschfliissigkeitsmenge entsprechend geregelt (beispielsweise 
bei einem Absinken der Waschfront durch eine Erhohung der Wasch- 
flussigkeitsmenge) . 

Zur Einhaltung und Kontrolle der Produktreinheit kann man die 
15 Qualitat des Reinprodukts aber auch kontinuierlich messen. Die 
Messung kann beispielsweise mittels eine.s optischen Extinktions- 
sensors 56, der in einem geeigneten Spektralbereich arbeitet, di- 
rekt in der Produktleitung 23 oder einem Bypass erfolgen. Wenn 
die Qualitat smes sung- (wie in Figur 2 dargestellt) in dem Schmelz- 
kreislauf 19 erfolgt, kann sie auch fur das Anfahren der Waschko- 
lonne genutzt werden. 



20 



Zusatzlich zur Regelung der Lage der Waschfront 40 mittels des 
25 Zeilendetektors 49 kann eine an sich bekannte Regelung iiber Tem- 
peratursensoren 57 realisiert werden. In besonderen Fallen, in 
bei denen eine rein optische Bestimmung der Lage der Waschfront 
nicht zuverlassig mSglich ist, kann dann auf die Daten der Tempe- 
ratursensoren zuruckgegriffen werden. Es ist natiirlich auch mog- 
30 lich, nur die Lage der Aufbaufront iiber den optischen Zeilende- 
tektor 42 zu bestimmen und die Lage der Aufbaufront konventionell 
ausschlieBlich iiber die Temperatursensoren 57 zu ermitteln. 

in Fig. 3 ist eine zweite Ausfuhrungsform der erf indungsgemafien 
35 vorrichtung dargestellt, bei der als optischer Zeilendetektor je- 
weils eine Zeilenkamera 58 zur Detektion der Filtrationsfront 37 
und eine Zeilenkamera 59 zur Detektion der Waschfront 40 verwen- 
det werden. Der grundsatzliche Aufbau der Waschkolonne der Figur 
3 entspricht weitgehend dem der in Figur 2 dargestellten Waschko- 
40 lonne. Die ubereinstimmenden Bauteile sind mit denselben Bezugs- 
ziffern versehen und werden im folgenden nicht oder nur kurz er- 
lautert. In der zylindrischen Seitenwand der Waschkolonne 15 sind 
auf Hohe der Waschfront bzw. der Filtrationsfront langliche 
Sichtfenster 60, 61 angeordnet, die von den Zeilenkameras 58, 59 
45 abgebildet werden. Die Fenster 60, 61 konnen durch Beleuchtungs- 
einrichtungen 62, 63 ausgeleuchtet werden. Auswerteeinrichtungen 
64, 65 ermitteln aus den Daten der Zeilenkamera die Lage der 
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Waschfront 40 und die Lage der Aufbaufront 37 und steuern die 
Steuerstrompumpe 29 bzw. das Produktventil 22 so, dafl die Lage 
der Fronten auf den jeweiligen Sollpositionen gehalten wird. 

5 Fig. 4 zeigt eine Variante der Ausfiihrungsforra der Fig. 3 f bei 
der lediglich eine einzige CCD-Zeilenkamera 66 zur Detektion von 
Wasch- und Filtrationsfront verwendet wird. Dazu erstreckt das in 
der Wand 43 der Waschkolonne 15 vorgesehene Sichtfenster 67 uber 
den groflten Teil der Hohe der Waschkolonne. Wird mit einer sol- 

10 chen Vorrichtung beispielsweise ein axialer Abschnitt einer Lange 
von 2 m erfaBt und benutzt die CCD-Kamera einen Sensor mit 2048 
linear angeordneten Pixeln, so ist noch eine Regelung der Lage 
der Waschfront bzw. der Lage der Aufbaufront mit einer Genauig- 
keit von ca. 1 bis 2 cm moglich. Uber eine Oder mehrere Licht- 

15 quellen 68 , 69 wird das Fenster 67 ausgeleuchtet. Eine Steuer- 
und Regelungseinrichtung 70 bestimmt aus den auf gezeichneten Da- 
ten die Lage der Waschfront bzw. der Aufbaufront und stellt die 
Steuerpumpe bzw. das Produktventil entsprechend ein. 

20 

Wenn in der vorliegenden Beschreibung von Zeilendetektoren die 
Rede ist, so hangt dies damit zusammen, dass fiir das erfindungs- 
gemaBe Regelungsverf ahren lediglich eine quasi eindimensionale 
Messung entlang der Achse der Waschkolonne erforderlich ist. 

25 Sebstverstandlich konnen ohne Nachteile auch Fliichendetektoren, 
beispielsweise herkommliche Digitalkameras mit zweidimensionalen 
CCD-Chips zur Realisierung des erf indungsgemaflen Verfahrens her- 
angezogen werden. Die Ermittlung des zu analysierenden Bildbe- 
reichs, also beispielsweise der Bereich des Sichtfensters der Ko- 

30 lonne 15, kann durch koramerzielle Bildverarbeitungssoftware er- 
folgen. 
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Patentanspriiche 



5 1. verwendung eines optischen Zeilendetektors zur Regelung einer 
Waschkolonne in einem SchmelzkristallisationsprozeB 

2 . Verf ahren zur Regelung einer Waschkolonne in einem Schmelz- 
kristallisationsprozeB, bei dem man 

10 eine Suspension, die in einer Mutterlauge suspen- 

dierte Kristalle einer zu reinigenden Substanz enthalt, kon- 
tinuierlich in eine Waschkolonne leitet, 

in der Waschkolonne ein Kristallbett der zu reini- 
genden Substanz ausbildet f wobei das Kristallbett eine Auf- 

15 baufront aufweist, an der sich kontinuierlich Kristalle der 

eingeleiteten Suspension anlagern, 

an dem der Aufbaufront gegenuberliegenden Ende des 
Kristallbetts kontinuierlich Kristalle abtragt, die abgetra- 
genen Kristalle aufschmilzt, einen Teil der Schmelze als 

20 Reinproduktstrom abfuhrt und einen anderen Teil der Schmelze 

als Waschflussigkeitsstrom gegen die Transportrichtung der 
Kristalle durch das Kristallbett leitet, wobei sich im Kri- 
stallbett eine Waschfront ausbildet, 
dadurch gekennzeichnet, daB 

25 man die Lage der Aufbaufront und/oder der Waschfront in der 

Waschkolonne mittels wenigstens eines optischen Zeilendetek- 
tors regelt. 

3. Verf ahren gemaB Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB man 
30 die Lage der Waschfront mittels eines optischen Zeilendetek- 
tors misst und durch Steuerung des abgezogenen Reinprodukt- 
stroms auf eine Sollposition regelt- 

4. Verf ahren gemaB einem der Anspruche 2 oder 3 f wobei man eine 
35 hydraulische Waschkolonne verwendet, dadurch gekennzeichnet, 

daB man die Lage der Aufbaufront mittels eines optischen Zei- 
lendetektors misst und durch Steuerung des hydrodynamischen 
Drucks (ist weder Mess noch RegelgroBe) (bzw. Steuerung der 
oberhalb der Aufbaufront zugefuhrten FlUssigkeistmenge) in 
40 der Waschkolonne auf eine Sollposition regelt. 

5. Verf ahren gemaB einem der Anspruche 2 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man als Zeilendetektor. wenigstens ein lineares 
Array von f aseroptischen Remiss ions sonden verwendet. 

45 
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6. Verfahren gemaB einem der Anspriiche 2 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man als Zeilendetektor wenigstens eine Zeilen- 
kamera, insbesondere eine CCD-Zeilenkamera, verwendet. 

5 7. Vorrichtung zur Trennung von Kristallen und Mutterlauge in 
einem SuspensionskristallisationsprozeB, insbesondere zur 
Durchfuhrung des Verfahrens nach einem der Anspriiche 1 bis 6, 
mit 

einer Waschkolonne (15), die wenigstens eine Zu- 
10 leitung (13) fur eine Kristallsuspension, Filtrationsmittel 

(26,27) zum Abfuhren von Mutterlauge und Mittel (18) zum Ab- 
tragen von Kristallen aus einem Kristallbett aufweist, 

Mitteln (20) zum Aufschmelzen der abgetragenen 

Kristalle, 

15 einer Abzugseinrichtung (22,23) zum Abfuhren eines 

Teils der Schmelze als Reinproduktstrom, 

wenigstens einer MeBeinrichtung zur Bestimmung der 

Lage einer Aufbaufront(37) und/oder einer Waschfront (40) des 

Kristallbetts in der Waschkolonne, 
20 Mitteln zur Regelung der Lage der Aufbaufront und/ 

Oder der Lage der Waschfront, 

dadurch gekennzeichnet, daB 

die MeBeinrichtung wenigstens einen optischen Zeilendetektor 
umfaBt. 

25 

8. Vorrichtung gemaB Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB der 
optische Zeilendetektor ein lineares Array (41,49) von fase- 
roptischen Remiss ions sonden (42,50) umfaBt, die in einem Man- 
tel (43) der Waschkolonne (15) angeordnet sind. 

30 

9. Vorrichtung gemaB Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB in 
einem Mantel (43) der Waschkolonne (15) wenigstens ein trans- 
parentes Fenster (60,61,67) angeordent ist, und daB der opti- 
sche Zeilendetektor wenigstens eine Zeilenkamera (58,59,66), 

35 insbesondere eine CCD-Zeilenkamera , umfaBt. 

10. Vorrichtung gemaB Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, daB der 
optische Zeilendetektor eine Farb-CCD-Zeilenkamera umfaBt. 
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